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Beschreibung 

Die Erfindung betrrfft waBrige Emulsionen, ein Verfahren zur Herstellung und deren Verwendung. 
Durch Hydrosilylierungsreaktionen vernetzende OrganopolysHaxanzubereitungen werden als Emulsionen seit lan- 
5 gem fur z. B. Trennbeschichtungen von flexlblen Materialmen eingesetzt (US-A 3.527,659). Im allgemeinen bestehen 
solche vernetzenden Systeme aus: 

mindestens einem Organopolysiioxan mit mindestens zwei ungesattigten Kohlenwasserstoffgruppen im Mcrfekul, 
mindestens einem Organohydrogenpolysiloxan mit mindestens clrei SiH-Gruppierungen im Molekul und 
w - einer fur eine katalytische Wirkung ausreichenden Menge einer Metallverbindung aus der Platingruppe. 

Zur Herstellung von Trennbeschichtungen werden desweiteren Zweikomponenten-Emulsionssysteme eingesetzt, 
die laut US-A 3.900,617 aus einer 40 %igen Emulsion von einem Dimethyipolysiloxanpolymer mit Dimethylvinyfsiloxy- 
endgruppen, einem Pt-Katalysator, Emulgatoren in Wasser und einer 40%ige Emulsion eines Methylhydrogenpolysilo- 
is xans bestehen. 

Diese Emulsionssysteme weisen jedoch noch eine unbefriedigende Trennleistung auf. 

Das bei vielen Emulsionen bestehende Problem der LagerstaWitat wunde in EP-A-0 587462 dadurch geldst, daB 
der pH-Wert der Emulsion mit Hilfe einer organischen Oder anorganischen Sdure auf 3 bis 5 eingesteitt wind. Jedoch ist 
es auch hier noch notwendig, zur Sicherstellung der Aushdrtereakbon den R-Katalysator erst direkt vor Gebrauch der 

20 Emulsion dem Gemisch der ubrigen Kbmponenten zuzuf ugen. 

Bei der Herstellung von Trennbeschichtungen ist es jedoch nach wie vor schwierig die geeigneten Topfzeiten, d.h. 
die Verweilzeiten der zu beschichtenden Substrate in dem die Siliconbeschichtung errthaltenden Bad, einztistellen und 
eine schnelle Aushartung im Trockenofen zu gewahrleisten. Bei den bislang bekannten Emulsionen fur die Trennbe- 
schichtung bilden sich im Ofen selber haufig Gelteilchen, d.h.ausgehartete Siliconteilchen. Dieses Dusting genannte 

25 Phanomen verringert die Ausbeute an auf das Substrat aufgebrachten Silicons und erfordert von Zeit zu Zeit einen 
immensen Reinigungsaufwand im Bereich des Trockenofens und seiner Umgebung. Ein weiterer Nachteil der im Stand 
der Technik bekannten Emulsionen besteht in einer starken Schaumbildung, die sich bei der Verarbertung stfirend 
bemerkbar macht. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war daher die Bereitstellur^ von waBrigen Emulsionen, die sich zur Herstel- 
30 lung einer abhasiven AusrOstung von flexiblen Substraten, insbesorKiere als Trennmittelbeschichtung, eignen und die 
die im Stand der Technik bekannten Nachteile nicht aufweisen. 

Uberraschenderweise wurde nun gefunden, daB waBrige Emulsionen, die additionsvernetzende Polydiorganosilo- 
xane sowie geringe Mengen an unreaktivem Organopolysiioxan neben den bekannten Inhaltstoffen aufweisen, einfach 
herstelibar und lagerstabil sind, in denen das Dusting bei quaiitativ hochwertigen Beschichtungen weiteslgehend ver- 
35 mieden und in denen die Schaumbildung zudem weitestgehend unterdrOckt werden kann. 

Gegenstand der Erfindung sind daher wSBrige Emulsionen, bestehend im wesentlichen aus: 

- mindestens einem mindestens 2 ungesattigte KohlenwasserstoKgruppen aufweisenden Organopolysiioxan A), 
40 - mindestens einem Methylhydrogenpolysiloxan B), 

mindestens einem unreaktiven Organopolysiioxan C), 

- mindestens einem Katalysator D) aus der Platingruppe. 

45 

mindestens einem Inhibitor E), 

gegebenenfalls Emulgatoren und / oder Verdickern F) und 

so - gegebenenfalls Zusatz - und/ oder Hilfsstoffen G). 

Das mindestens 2 ungesattigte Kohlenwasserstoffgruppen aufweisende Organopolysiioxan A) im Sime der Erfin- 
dung ist vorzugsweise ein cyclisches, lineares oder verzweigtes Polysiloxan, das Einheiten der allgemeinen Forme! 

55 (R)a(R 1 )bSiO (4 .a-bV2 (I) 

aufweist, 
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mil R = C2-C 8 -AJkeny1 un^^r ungesattigte C 3 -C 10 -EtheiTeste, wie z. B. 1 -Butenyl, 1-Hexenyl 

und/oder - CH^CHgCHsOCHsCH = CH 2 . etc, 

R 1 = einwertige, gesattigte gegebenenfalls substituierte Kohl enwasserstoff reste mit bis zu 10 Kohienstoffatomen 
5 aus der Gruppe der substituierten und unsubstrtuierten Aikyl-, Aryl-, und Arylalkyireste. wobei a und b ganze Zah- 

len in folgenden Grenzen sind: 0 £ a ^ 3 bzw. 0 £b£3 und 0 ^a + b£4 und jedes einzelne R bzw. R 1 innertiato der 
MolekOls gleich oder ungleich sein kann. 

Bevorzugt ist R = Vinyl- oder Allyl, besonders bevorzugt Vinyl. 
io Beispiele for R 1 sind Methyl, Ethyl, Propyl, Isopropyl, Butyl, Octyl, u.s.w., Cyclobutyl, Cyclopentyl, Cyclohexyl, 
u.s.w., Phenyl, Tolyl, Xylyl, Naphtyl, u.s.w. Benzyl, Phenyiethyl, Phenyfpropyl. In einer Ausfuhrungsform der Erfindung 
sind einige oder alle der Wasserstoffetome Alkyt-, Aryl-, und Arylalkylradikale R 1 durch Fluor- und/oder Chlor-, Brom-, 
bzw. lodatome und/oder Cyanoradikale substituiert. In diesem Fall entspricht R 1 beispielsweise Chlormethyl-, Triftuoro- 
propyl-, Chlorophenyl-, Dibromophenyh p-Cyanoethyl, p-Cyanopropyl oder 7-Cyanopropylresten. Bevorzugt sind 
15 jedoch mindestens 90 % der Reste R 1 Methyl. 

In einer bevorzugten AusfOhrungsform der Erfindung ist a gleich 0 oder 1. 
Mit der dem Fachmann gelSufigen NomenWatur mit 



M= (CH3) 3 Si 0 1/2 , 

D= (CH^SiO^, 

T= (CH3)Si0 3/ 2,Q = Si04/2, 

25 bA Vl = (CH 2 =CH)(CH 3 ) 2 Si0 1/2 und 

D Vl = (CH 2 =CH)(CH 3 )Si02^ lassen sich folgende Beispiele fur die Komponente A) angeben: 



M 2 D loo D Vi 3 ,M vl 2 D 180 ,M VA, MD 100 D Vi 3 ,T 5 D 550 M vl 7 ,T 3 D 500 M Vi 2 M 3 und/oder T^D * M 4 M ^ 



Der molare Anteil an ungesattigten Resten des Typs R kann beliebig gewShtt werden. 

In der Komponente A) sollte bevorzugt der molare Anteil an ungesattigten Resten des Typs R 0,01 und 10 mmol 
pro Gramm, besonders bevorzugt zwischen 0.05 und 1 mmol pro Gramm und ganz besonders bevorzugt 0,1 bis 0,7 
mmol pro Gramm der Komponente A) betragen. Vorzugsweise sind daher 0.05-10 %. besonders bevorzugt 0,3 - 6 %, 

35 ganz besonders bevorzugt 0.6 - 2 % der Reste R ungesattigt. Die Viskositat der Komponente A) betrSgt vorzugsweise 
zwischen 10 und 100000 mPas, besonders bevorzugt 50-10 000 mPas, bei 25°C. 

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung werden als Komponente A) die in DE-A 43 28 657 beschrie- 
benen Organopolysiloxane eingesetzt, da diese verzweigt sind, dort das Verhaitnis der Anzahl der Diorganosiloxyein- 
heiten (D-Einheiten) zur Anzahl der Verzweigungsstellen durchschnittlich 15 und 40 betragt, dort mindestens eine 

40 Triorganbsiloxyeinheit (M-Einheit) und maximal die Haifte aller M-Einheiten von ungesattigten Resten frei sind, die rest- 
lichen M-Einheiten nur je einen ungesattigten Rest tragen, und der Gehalt an ungesattigten Resten 0,1 bis 1 mmoi/g 
(0.2 - 6 %) betragt. 

Die Verzweigungsstellen der Komponente A) sind vorzugsweise Monoorganosiloxyeinheiten, d. h., trifunktionelle 
Siloxyeinheiten (T-Einheiten), die jedoch teilweise auch durch tetrafunktionelle Siloxyeinheiten (Si0 4/2 -Einheiten, Q- 
45 Einheiten) ersetzt sein kflnnen. 

Die von ungesattigten Resten freien Endgruppen des verzweigten Organopolysiloxans erfullen die Funktion eines 
internen Weichmachers. Uber die Anzahl der von ungesattigten Resten freien Endgruppen (M-Einheiten) kann die Fle- 
xibilitat des vernetzten Films gesteuert werden. 

Beispiele fur die bevorzugte Komponente A) sind Verbindungen der Formeln 



T 5^200 M ^ 5 M 2- T 7 D 280 M ^ 5 M 4- 



T 6 D 180& Vi 2 M Vl 4 M 4 uriJ Oder T 8 D 250 M Vl 7 M 3 . 



Verzweigte. mindestens 2 ungesattigte Kohlenwasserstoffgruppen aufweisende Organopolysiloxane A) kOrtnen 
nach ublichen VeTfahren hergestellt werden, wie z. B. durch Hydrolyse von Chlorsilanen und anschlieBender Polymeri- 
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sation mit niedermolekularen cycli 

Das Methylhydrogenpotysiloxan B) enthait vorzugsweise EinheHen der allgemeinen Formel 

5 

mit R 2 = einwertige, gesattigte gegebenenfalte substituierte Kohlenwasserstoffreste mit bis zu 10 Kohlenstoffato- 
men aus der Gruppe der substituierten und unsubstituierten Aikyl-, Aryl-. Arylalkyl- und / oder C2-C 8 -AIkenylreste. 
wobei 

w c und d ganze Zahfen sind mit 0 <, d <, 3 und 0 <, c ^ 2 sowie 0 <> c + d << 4, bevorzugt 0 ^ c £ 1 . 

Die Methylhydrogenpolysiloxane B) sind vorzugsweise linear. Mindestens die Halfte der D-Einheiten weisen vor- 
zugsweise direkt an Silicium gebundene Wasserstoftatome (H(CH3)SiO-Gruppen) auf. Vorzugsweise betragt die 
Anzahl der direkt an Silicium gebundenen Wasserstoffatome aufweisenden Gruppen zwischen 70 und 85 % der difunk- 
75 tionellen Einheiten. 

Der molare Anteil von direkt an ein Siliciumatom gebundenen Wasserstoffatomen in der Komponente B) kann - im 
Rahmen der o. g. strukturellen EinschrSnkungen - beliebig gew&htt werden. 

In der Korrponente B) fiegt vorzugsweise der molare Anteil von direkt an ein Siliciumatom gebundenen Wasser- 
stoffatomen zwischen 0,01 und 17 mmol. besonders bevorzugt zwischen 0,1 und 17 mmol und ganz besonders bevor- 
20 zugt zwischen 1 und 17 mmol pro Gramm der Komponente B). Das bedeutet, daB vorzugsweise zwischen 3 und 50 %, 
besonders bevorzugt 30 bis 50 % der Reste R = H sind. 

Beispiele fur die Komponente B) sind Verbindungen der Formeln 



M H 2 D 10i M 2 D 10 D H 10 , M H 2 D H 20 D 10 , 
M^D^ und/oderM 2 D Vi 3DH 8 mit 



M H = H(CH 3 ) 2 Si0 1/2 und 

30 

D H = H(CH 3 )Si02^. 

Vorzugsweise liegen die Komponenten A) und B) in einem solchen Mengenverhaitnis vor t daB das mdare Verhait- 
nis von direkt an ein Siliciumatom gebundenen Wasserstoffatomen (SiH) in der Komponente B) zu den ungesdttigten 
35 Resten (Si-Vinyl) in der Komponente A) zwischen 0,05 und 20, besonders bevorzugt zwischen 0,5 und 10 und ganz 
besonders bevorzugt zwischen 1 und 3, betragt. 

Das Organopolysiloxan C) im Sinne der vorliegenden Erf indung ist vorzugsweise ein Polysiloxan, das Einheiten der 
allgemeinen Formel 



40 (R 1 ) e SiO (4 .eV2 ("O 

enthSIt, 

wobei R 1 einwertige, gesdttigte gegebenenfaBs Kohlenwasserstoffreste substituierte mit bis zu 10 Kohlenstoffato- 
45 men aus der Gruppe der substituierten und unsubstituierten Aikyl-, Aryl-, und Arylalkylreste sind, die innerhalb des 
Molekuls gleich oder verschieden sein kOnnen und e ganze Zahlen zwischen 0 und 3 annehmen kann. 



Bevorzugt ist Komponente C) ein lineares, mit Trimethylsiloxygruppen-endgestopptes Polydimethylsiloxan, wie es 
beispielsweise von der Bayer AG unter der Bezeichnung Baysilone-Ole M vertrieben wind. Besonders bevorzugt ist der 
so Einsatz von solchen Baysilone-Olen M mit einer Viskositat zwischen 50 mrr^s" 1 und 5000 mmV 1 . 

Der Katalysator aus der Platingruppe D) enthSIt vorzugsweise die Elemente Platin, Rhodium, Iridium, Nickel, Rut- 
henium und/oder Palladium, elementar, auf einer Trftgersubstanz oder in Form ihrer Verbindungen. Bevorzugt sind Pla- 
tinverbindungen oder Platinkomplexe, wie zum Beispiel H 2 PtCI 6 , Platin-Olefinkomplexe, Platin-Alkoholkomplexe, 
Platin-Vinylsiloxankomplexe oder auch elementares Platin auf einer Trfigersubstanz, wie z. B. Aktivkohle, Al 2 0 3 oder 
55 Si0 2 . Besonders bevorzugt ist Komponente D) ein Platin-Vinylsiloxankomplex. Diese Platin-Vinylsiloxankomplexe ver- 
fugen dann vorzugsweise im Siloxan uber mindestens 2 olefinisch ungesattigte Doppelbindungen. Diese sind z. B. in 
US-A 3 715 334 beschrieben. 

Unter den Begriff Siloxan fallen hierbei Polysiloxane. d- h. zum Beispiel auch Vinylpolysiloxane. 
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Der Anteil der Komponente^jLzogen auf die Summe aller Bestandteile, betrSSWreugwefse zwischen 1 und 
1000 ppm, besonders bevorzugt zwischen 1 und 500 ppm und ganz besonders bevorzugt zwischen 25 und 250 ppm. 
Der Katalysator aus der Platingtuppe D) kann beispielsweise auch in einem Teil des Polymeren A) vorge!6st sein. 
Der Begriff Inhibitor E) im Sinneder Erfindung umfaBI alle nach dem Stand der Technik betannten Inhibitoren, wie 
5 z. B. Maleinsdure und ihre Derivate, Amine, AJkylisocyanurate und acetylenisch ungesattigte Alkohole, in denen die 
OH-Gruppe an ein der C-C-Drerfachbindung benachbartes Kohlenstoffatom gebunden ist, wie sie z. B. in US-A 3 445 
420 naher beschrieben sind. Vorzugsweise ist Kbmponente E) 2-M ethyl -3 -butin-2-ol. 1-Ethinylcyclohexanol und/oder 
(±) 3-Phenyi-1-butin-3-ol. Die Menge an Komponente E) in der Mischung betragt vorzugsweise 0.0001 % bis 5 %, , 
besonders bevorzugt 0,01 % bis 2 % und ganz besonders bevorzugt 0,1 bis 1 %, bezogen auf das Gesamtgewicht der 
10 Mischung. Kbmponente F) umfaBt prinzipiell alle zur Bildung und Stabilisierung von Emulsionen geeigneten Emulgato- 
ren und/oder Verdicker (vgl. z.B. Mc Cutcheon's Detergents & Emulsiliers, International Edition). 

Fur den Fall, daB die erf indungsgemSBen Emulsionen zur Herstellung von Trennbeschichtungen in Lebensmittel- 
bereich eingesetzt werden, sind solche Emulgatoren bevorzugt die in den FDA Regulations 176.170 .Components of 
Paper and Paperboard" genannt sind. Besonders bevorzugt sind Emulgatoren und Verdicker, die in der Empfehlung XV 
is des Bundesgesundheitsamtes (BGA) Erwahnung finden. 

Beispiele fur geeignete Emulgatoren und Verdicker F) sind: 

C 8 -C 2 2- Alk y |clime % ll >enzylammoniumchlorid, vorzugsweise hGchstens 1 ,5 %, Natriumlaurylsulfat vorzugsweise 
hOchstens 0,5 %, Polyethylenglykolether von einwertigen aliphatischen Alkoholen C 12 -C2 0 - und Ca-Cg-Alkytphenolen, 
Polyethylenglykolester natOrlicher FettsSuren C 8 -C22 und vegetabilischer Ole, und/oder teilacetylierter Polyvinylalkohol 
20 mit weniger als 20 % Acetylgruppen und einem K-Wert von uber 40. Die Menge an Emulgatoren und Verdicker F) sollte 
vorzugsweise 10 %, bezogen auf die Komponenten A), B) und C). nicht Oberschreiten. 

Urrter die BGA-Empfehlung XV fallende Emulgatoren sind zudem: Carboxymethylcellulose, aufgeschlossene 
Starke, Alginate, Kasein, Hartparaff in- und Wachsdispersionen, Dispersionen auf Basis von Mischpolymerisaten aus 
Acryisdure- und Methacrylsaureestern, Butadien und Styrol. soweit sie der Empfehlung XIV errtsprechen und/oder 
25 Polyvinylalkohol (Viskositat der 4 %igen waBrigen Ldsung bei 20 °C mindestens 4 cP), gemSB Empfehlung XIV). 

Bevorzugt ist insbesondere Polyvinylalkohol in Kombination mit Natriumlaurylsulfat Oder Alkyldimethylbenzylam- 
moniumchlorid. 

Zusatz- und Hiffsstoffe G) im Sinne der Erfindung sind z. B. Polysiloxanharze, die aus Bausteinen der allgemeinen 
Formeln (I) und (II) aufgebaut sind, Fullstoffe. wie z.B. Diatomeenerden, fanteilige QuarzmeWe, amorphe Kiesels^u- 

30 ren, pyrogene und/ Oder gefallte Kieselsauren mit einer BET- Obeif ISche von 50 bis 500 nr^/g. Derartige Fullstoffe kfin- 
nen oberfiachenmodrfiziert sein, z. B. mit siliziumorganischen Verbindungen. Die Modifizierung kann auch wfihrend der 
Einarbeitung in das Polymer durch Zusatz von z. B. Hexamethyldisilazan oder 1 ,3-Divinyl-1 ,1,3. 3-tetramethyldisilazan 
unter Zusatz von Wasser erreicht werden. 

Zusatz- und HiKsstoffe G) im Sinne der Erfindung sind ebenfalls Verlaufsmittel. die die Benetzung des Substrates 

35 mit der Emulsion verbessern helfen. HierfOr eignen sich ztim Beispiel Polyethersiloxane ("Silicontenside und/oder Ru- 
ortenside"). Ebenfalls sind keimhemmende Mittei (z. B. Fbrmaldehyd-abspaltende Produkte) zu den Zusatz- und Hilfs- 
mittel G) zu rechnen. 

Komponente G) bzw. die Summe aus den Komponenten G) betragt vorzugsweise unter 5 Gew. - %, bezogen auf 
die Gesamtmischung. 

40 Fur die waSrige Emulsion ist demineralisiertes Oder deionisiertes Wasser bevorzugt. 

Vorzugsweise weisen die erfindungsgemaBen waBrigen Emulsionen folgenden BestandteBe auf: 

- als Komponente A): T 8 D 2 5oM Vl 7 M3 

- als Methylhydrogenpolysiloxan B): M 2 D H 3oD 10 

45 - als Organopolysiloxan C): Polydimethylsiloxan der Viskositat 1 000 mm 2 /s 

- als Katalysator D): Pt-Vinylsiloxan-Komplex 

- als Inhibitor E): Ethinylcyclohexanol 

- als Emulgator und/oder Verdicker F): Polyvinylalkohol gegebenenfalls in Kombination mit Natriumlaurylsulfat 

- als Zusatz- und/oder Hilfsstoffe G): keimhemmende Mittel und/oder Polyethersiloxan 

50 

Gegenstand der Erfindung ist zudem ein Verfahren zur Herstellung der erfindungsgemaBen Emulsionen, wonach 
Katalysator D) sowie gegebenenfalls Organopolysiloxan A) und/oder Organopolysiloxan C) in Wasser emulgiert wer- 
den und separat eine Emulsion aus Organopolysiloxan A), Methylhydrogenpolysiloxan B), Organopolysiloxan C), Inhi- 
bitor E), Emulgatoren und/oder Verdicker F) in Wasser hergestellt wird und anschlieBend beide Emulsionen 
55 zusammengeruhrt werden. 

Zusatzliche Komponenten G) kdnnen den Komponenten A), B) und/oder C) vor der Emulgierung, oder einer der 
beiden Emulsionen im AnschluG an die Emulgierung zugefugt werden. 

Geeignete Aggregate zum Erreichen einer fur die Stabilitat oder Emulsion ausreichenden TeilchengrGBe sind z.B. 
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Hochdnjckhomogenisatoren, Kbllol^^iten o. d. 

BerGcksichtigt man bei Herstellung der EmuJsionen das vorgesehene moiare Verhflftnis SiH : SiVinyl, so lassen 
sich bekle Emulsionen auf einen Silicongehalt von 40 % in einer Weise einstellen, daB sie vor Anwendung \m Mengen- 
verhaitnis 1: 1 untereinander genrtischt werden mOssen. Es 1st aber audi mOgfich, eine Emulsion herzusteOen, die nur 
5 den Katalysator D), Emulgatoren und/oder Verdicker F) und Wasser enthait, und die einer zwerten Emulsion aus Orga- 
nopolysiloxan A), M ethyl hydrogensiloxan B), Organosiloxan C). Inhibitor E). Emulgatoren und/oder Verdicker F) und 
Wasser in einer Menge zugemischt wird, die ausreicht, urn den gewOnschten katalytischen Effekt zu bewirken. 

Gegenstand der Erfindung ist zudem die Verwendung der erf indungsgemSBen Emulsionen zur HersteOung einer 
abhSsiven AusrOstung von flexiblen Substraten. 
w HierfQr eignen sich Waizen- Oder Rakelauftragswerke mrt daran anschlieBendem Trockenofen. 

Die nachfolgenden Beispiele dienen der Erlduterung der Erfindung, ohnedabei limitierend zu wirken. 

Ausfflhrunosbeisolele: 

is Beispiel 1 

Herstellung einer waBrigen 40 %igen Siliconemulsion aus Kbmponenten A), B), C), E). F) und G). 



20 



25 



30 



35 



40 



Komponerrte 


Beschreibung 


Menge in Gew. % 








A) 


-TaDasoM^yMg - — -- 


36,0 








B) 


M 2 D H 30 D 10 


2,9 








Q 


Polydimethylsiloxan der Viskositat 1000 mrt^/s (Baysilone-Ol M 
1000) 


1.0 








E) 


Ethinylcyclohexanol j 


0.1 




<lS 7 * 




F) 


Polyvinylalkohol Mowiol 4-88 Q \ / j 
Natriumlaurylsulfat 


3,0 
0.1 








G) 


keimhemmendes Mtttel Prevented D2 der Bayer AG 


0.1 










Wasser 


56.8 



45 



Emulsionshersteliung: 



Komponenten F) wurden in 40 °C warmem destilliertem Wasser gelOst. Kbmponenten A), B), C), E) und G) wurden 
in einem getrennten Ansatzkessel zusammengerGhrt und anschlieBend als Mischung mittels eines schnelllaufenden 
so Ruhrers in die LOsung der Komponente F) eingeruhrt. Die so erhaltene Voremulsion wurde in 5 Durchgangen bei 200 
bar Druck in einem Hochdruckhomogenisator homogenisiert. 

Beispiel 2 

55 Herstellung einer wSBrigen 40 % Siliconemulsion aus Komponenten A), C), D), F) und G) 



6 




Komponente 


Beschreibung 


Menge in Gew. % 








A) 


wie in Beispiel 1 


32.7 








°) 


wis in Beispiel 1 


1.0 








d) ; 


Pt-Vinylsiloxan-Komplex gelOst in Polymer A mit 1320 ppm Platin 


6.3 ! 








F) 


wie in Beispiel 1 


3.0 + 0.1 








G) 


wie in Beipiel 1 


0.1 










Wasser 


56.8 



Die Emulsionsherstellung erfolgte wie in Beispiel 1, nur mit den oben genanrrten Komponenten. 

25 Beispiel 3 

DurchfOhrung der Beschichtung von Backpapieren 

Die Emulsionskomponenten aus Beispielen 1 und 2 wurden im Verhaitnis 1 : 1 gemischt und mit Wasser auf ca. 10 
30 Gew.-% Wirkstoff verdQnnt. Dieses verdunnte Emulsionsgemisch wurde auf das zu beschichtende Papier aufgetragen 
und mit einem 10 mm Metallrakel abgezogen. Auf der anderen Papierseite wurde in gleicher Weise verfahren. Die 
anschlieGende Trocknung erfolgte im Heizschrank bei 160 °C und 15 sec. Verweilzeit. Bei den so ausgerOsteten Papie- 
ren wurde dann das Siliconauftragsgewicht mittels ROntgenfluoreszenzanalyse gemessen. Das Auftragsgewicht lag 
bei oben genannten VerdOnnung in einem Bereich von 0,4 g - 0,6 g Silicon/m 2 . 

35 

Beispiel 4 

Durchfuhrung des Backtests 



40 Rezeptur: 4Eier 

1,5 dl Weizenmehl 
1 dl Kartoffelmehl 
1 dl Zucker 
1 TeelOffel Backpulver 

45 

Alle Zutaten wurden bei Raumtemperatur verarbeitet. Eier und Zucker wurden mit einer UniversalkQchenmaschine 
auf hOchster Schnelligkeitsstufe in 5 min. schaumig schlagen. Weizenmehl, Kartoffelmehl und Backpulver miteinander 
vermischt Die Mehlmischung wurde durch ein Sieb zum Eier-Zucker-Schaum zugeben, und mit einem LOffel verruhrt. 
Vor der Teigzubereitung wurden die beschichteten Papiere zu Formen gefaltet, deren BCden die MaBe 15 x 20 cm hat- 
50 ten. Vier dieser gefalteten Formen wurden auf ein Backblech gelegt. Die Teigmenge wurde nun gleichmaBig auf die vier 
Formen verteilt. Der Teig wurde 8 min. bei 225 °C im Umluftofen gebacken. Das fertige Geback wurde gestQrzt und 2 
min. bei RT abgekuhlt. Danach wurde das zu testende beschichtete Papier von dem Geback abgezogen. 

Beurteilung: Beurteilt wurde die anhaftende Menge Gebdck am Papier, umgerechnet auf g/m 2 . Bei Vorgehens- 
weise gemaB Beispiel 3 wurden 20 g anhaftendes Geback /m 2 gefunden. 

55 

Beispiel 5 

Herstellung einer w&6rigen 40%igen Siliconemulsion aus den Komponenten A), B), C), E), F) und G). 
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Komponente 


Beschreibung 


MengeinGew.% 








A) 


wie in Beispiel 1 


37,6 


B) 


wie in Beispiel 1 


1.0 


C) 


wie in Beispiel 1 


1.0 


w 


wie in BeisniPl 1 


0.1 


n 


PolwinvlalkDhol Mowiol 4*88 


3.0 




Natriumlaurylsulfat 


0.1 


G) 


Polyethersiloxan als Verlaufsmittel (Baysilone-Lackadditiv VP Al 3468 der 
Bayer AG) 


0.3 




Preventol D 2 


0.1 




Wasser 


56.8 



20 

Beispiel 6 

Herstellung einer 50%igen Katalysatoremulsion aus den Komponenten C), D), F) und G). 

25 



Komponente 


Beschreibung 


Menge in Gew. % 


C) 


wie in Beispiel 1 


i,o ; 


D) 


Pt-Vinylsiloxan-Komplex gelflst in Polymer A mit 3400 ppm Platin 


49,0 


F) 


Mowiol 4-88 


3,0 




Natriumlaurylsulfat 


0,1 


G) 


Preventol D 2 


0,1 




Wasser 


46,8 



Beispiel 7 

40 DurchfOhrung des Emulsionsauftrages im Labor 

100 g der Emulsion aus Beispiel 5 und 3 g der Emulsion aus Beispiel 6 wurden auf 10 % Wirkstoff verdQnnt; es 
wurde weiter vorgegangen wie in Beispiel 3. 

45 Beispiel 8 

DurchfOhrung des Backtests 

Bei analoger Vorgehensweise wie im Beispiel 4 wurden 18 g GebackrQckstand /m 2 gefunden. 

50 

Beispiel 9 (nicht erfindungsgemaiB) 

Herstellung einer 40%igen Siliconemulsion analog Beispiel 1 ohne Komponente C). 
55 Beispiel 10 (nicht erf indungsgemaQ) 

Herstellung einer 40%igen Siliconemulsion analog Beispiel 2 ohne Komponente C). 
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B gispiein 




Durchfuhrung des Emulsionsaiiftrages analog Beispiel 3 mit den Emulsionen aus Beispielen 9 und 10. 
5 Beispiel 12 

Bei DurchfQhrung des Backtests in Analogic zu Beispiel 4 mit der Emulsion aus Beispiel 1 1 wurden 100 g Back- 
rOckstand /m 2 gefunden. 

10 PatentansprGche 

1. WaBrige Emulsionen, bestehend im wesentfichen aus: 

- mindestens einem mindestens 2 ungesattigte Kohlenwasserstoffgruppen aufweisenden Organopolysiloxan 
15 A), 

mindestens einem Methylhydrogenpolysiloxan B) r 

mindestens einem unreaktiven Organopolysiloxan C), 

20 

mindestens einem Katalysator D) aus der Platingruppe, 
mindestens einem Inhibitor E). 
25 - gegebenenfalls Emulgatoren und / Oder Verdickern F), 

- gegebenenfalls Zusatz - und/oder Hilfsstoffen G). 

2. WaBrige Emulsionen nach Anspruch 1 , dadurch gekennzeichnet, daB das mindestens 2 ungesattigte Kohlenwas- 
30 serstoffgruppen aufweisende Organopolysiloxan A) ein cyclisches, lineares Oder verzweigtes Polysiloxan ist. das 

Einheiten der allgemeinen Formel (I) 

(B)a(R 1 )bSiO (4 . a .bV2 (I) 

35 aufweist, mit 

R = C2-C 8 -Alkenyl- und/oder ungesattigten C3-C 10 -Etherresten f 

R 1 = einwertige, gesattigte gegebenenfalls substituierte Kohlenwasserstoffreste mit bis zu 10 Kohlenstoffato- 
men aus der Gruppe der substrtuierten und unsubstituierten Alkyl-, Aryl-, und Arylalkylreste, 

40 

wobei a und b ganzen Zahlen in folgenden Grenzen sind: 0 <, a <, 3, 0 ^3 und 0 ^a + b<A jedes einzelne R und 
R 1 innerhaib der Molekuls gleich oder ungleich sein kann. 

3. WSBrige Emulsionen nach einem der AnsprQche 1 bis 2, dadurch gekennzeichnet, daB das mindestens 2 ungesat- 
45 tigte Kohlenwasserstoffgruppen aufweisende Organopolysiloxan A) verzweigt ist, 

in diesem das Verhaitnis der Anzahl der Diorganosiloxyeinheiten (D-Einheiten) zur Anzahl der Verzweigungs- 
stellen durchschnittlich 15 und 40 betrdgt, 

in diesem mindestens eine Triorganosiloxyeinheit (M-Einheit) und maximal die Haifte aller M-Einheiten von 
so ungesattigten Resten frei sind, die restltchen M-Einheiten nur je einen ungesattigten Rest tragen, und der 

Gehalt an ungesattigten Resten 0,1 bis 1 mmol/g betragt 

4. WaBrige Emulsionen nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB das Methyl- 
hydrogenpolysiloxan B) Einheiten der allgemeinen Formel 

55 

H c (R 2 ) d SiO (4 . c<JV2 (II) 

enthait, - ' 
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mit R 2 = einwertige, gesat^^egebenentalls substituierte KohlenwasserstofMBnit bis zu 10 Kohlenstoff- 
atomen aus der Gruppe de^bstituierten und unsubstituierten Aikyk Aryl-, AryfcJkyl und/oder C2-C 8 -A!keny1- 
reste, wobei 

5 c und d ganze Zahlen sind mit 0 <> d <, 3 und 0 £ c £ 2 sowie 0 £ c + d £ 4. 

5. WaBrige Emulsionen nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet daB das Methyl- 
hydrogenpolysiloxan B) linear ist. 

io 6. WaBrige Emulsionen nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 5, dadurch gekennzeichnet. da6 in dem 
Methylhydrogenpolysiloxan B) der molare Anteil von direkt an ein Siliciumatom gebundenen Wasserstoffatomen 
zwischen 0,01 und 17 mmol pro Gramm des Methylhydrogenpolysiloxan B) liegt. 

7. WaBrige Emulsionen nach einem oder mehreren der AnsprOche 1 bis 6, dadurch gekennzeichnet, daB die Kompo- 
15 nenten A) und B) in einem solchen Mengenverhaitnis vorliegen, daB das molare Verhaitnis von direkt an ein Silici- 
umatom gebundenen Wasserstoffatomen (SiH) in der Kbmponente B) zu den ungesattigten Resten (Si- Vinyl) in 
der Kbmponente A) zwischen 0,05 und 20 betrSgt 

8. WaBrige Emulsionen nach einem oder mehreren der AnsprOche 1 bis 7, dadurch gekennzeichnet, daB Kompo- 
20 nente C) ein Polysiloxan ist , das Einheiten der allgemeinen Formel (III) 

(R 1 ) e SiO (4 . G) /2 (<») 

enthait, 

25 

wobei R 1 = einwertige, gesattigte gegebenenfalls substituierte Kbhlenwasserstoffreste mit bis zu 10 Kohlen- 
stoffatomen aus der Gruppe der substituierten und unsubstituierten Alkyl-, Aryl-, und Arylalkylradikale sind, die 
innerhaib des Molekuls gleich oder verschieden sein kOnnen und e ganze Zahlen zwischen 0 und 3 annehmen 
kann. 



30 



WaBrige Emulsionen nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 8, dadurch gekennzeichnet, daB Kompo- 
nente D) ein Katalysator ist, der die Elemente Platin, Rhodium, Iridium, Nickel, Ruthenium und/oder Palladium, ele- 
mental auf einer Tragersubstanz oder in Form ihrer Verbindungen enthait. 

35 10. WaBrige Emulsionen nach einem oder mehreren der AnsprOche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, daB Kompo- 
nente E) 2-Methyl-3-butin-2-ol, 1-Ethinylcyclohexanol und/oder (±) 3-Phenyl-1-butin-3-ol ist 

11. WaBrige Emulsionen nach einem oder mehreren der AnsprOche 1 bis 10. dadurch gekennzeichnet, daB Kompo- 
nente F) C 8 -C22-AlkyWimethylbenzylammoniumchlorid, Natriumlaurylsulfat, Polyethyienglykolether von einwerti- 

40 gen aliphatischen Alkoholen C 12 -C2 0 - und Ca-Cg-Alkylphenolen, Polyethyienglykolester naturlicher Fettsauren C 8 - 
C 22 und vegetabilischer Ole, und/oder teilacetylierter Polyvinylalkohol mit weniger als 20 % Acetylgruppen und 
einem K-Wert von uber 40 ist 

12. WaBrige Emulsionen nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 11. dadurch gekennzeichnet. daB die 
45 Zusatz- und Hilfsstoffe G) 

Polysiloxanharze, die aus Bausteinen der allgemeinen Formein (I) und (II) aufgebaut sind, 
Fullstoffe. Verlaufsmittel, Polyethersiloxane. Fluortenside und/oder keimhemmende Mittei sind. 

so 13. WaBrige Emulsionen nach einem oder mehreren der AnsprQche 1 bis 12, dadurch gekennzeichnet, daB diese fol- 
gende Bestandteile aufweist: 

- als Komponente A): T 8 D25oM Vl 7 M 3 

- als Methylhydrogenpolysiloxan B) M 2 D H 3 O D 10 

55 - als Organopolysiloxan C): Polydimethylsiloxan der Viskositat 1 000 mm 2 /s 

- als Katalysator D): Pt-Vinylsiloxan-Komplex 
-als Inhibitor E): Ethinylcyclohexanol 

- als Stabilisatorund/oder Verdicker F): Polyvinylalkohol gebenenfalls in Kombination mit Natriumlaurylsulfat und 
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- ats Zusatz- und/oder HitfsKVG): keimhemmende Mitte) und/oder Polyeth- 



iilfs^^G 



14. Verfahren zur Herstellung von wdBrigen Emulsionen nach einem Oder mehreren der AnsprOche 1 bis 13. dadurch 
gekennzeichnet daB Katalysator D) sowie gegebenenfalls Organopolysiloxan A), und/oder Organopotysiloxan C) 

5 in Wasser emulgiert werden und separat eine Emulsion aus Organopolystaxan A), M ethyl hydrogenpolysiloxan 6), 
Organopolysiloxan C). Inhibitor E) f gegebenenfalls Emulgatoren und/oder Verdicker F) in Wasser hergestellt wird 
und anschlieBend beide Emulsionen zusammengerOhrt werden. 

15. Verwendung einer Emulsionen nach einem oder mehreren der AngprQche 1 bis 14 zur Herstellung einer abhflsiven 
10 AusrOstung von flexiWen Substraten. 
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